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Fbreliggande uppfinning avser f ramstallning av fluorhaltiga 
katalysatorer och anvandning darav for lag temperatur-konver terings- 
processer. I en specifik aspekt avser uppfinningen ett satt att fram- 
stalla en katalysator innehallande ett element av grupp VIB, VIIB 
eller VIII i det period! ska systemet, aluminiuinoxid och fluor, som ar 
lamplig for konvertering av kolvaten. 

Fluor'erade katalysatorer ar av intresse for olika processer sa- 
som isomer! sering, reformering, alkylering, hydrering, disproportio- 
nering, krackning polymerisation och hydrokrackning . Hittills har 
aktiveringan av katalysbaser eller komposmter genom fluorering skett 
med anvandning av en vattenldsning av fluorvate eller fbrangade bor- 
eller ammoniumf luorid er . Sidan fluor eringsteknik har emellertid med- 
fbrt olika problem pa grund av de anvanda fluoreringsmaterialen, icke 
minst halsofara, hanteringssv&righeter och apparatkorrosion. I vissa 
fall har icke dnskvarda utfailningar pa ytan uppstitt vid behandlingen, 
vilka stcJrt katalysatorns funktionsduglighet . Vidare har sadan fluo- 
reringsteknik icke kunnat anvandas for att ersatta fluor genom hbg- 
temperaturregenerering. Nyligen har andra f luoreringsfbreningar fbre- 
slagits, sasom koltetrafluorid och svaveltetraf luorid . Dessa material 
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medfor emellertid fysiologiska svarigheter forutom att de staller sig 
mycket dyrbara. 

Foreliggande uppfinning avser ett satt att katalytiskt aktivera 
ett kompositmaterial med anvandning som en koroponent i aktiveringssys- 
temet av ett f luoreringsmedel , som icke medfor nagra korros ions problem 
for apparaturen. 

Foreliggande uppfinning avser aven ett satt att fluorera kataly- 
satorer raed ett medel, som 3r fysiologiskt inert. Genom denna uppfinning 
'&r det m5jligt att fluorera katalysatorer med ett f luoreringssystem, 
vilket som f luoreringsmedel anvander ett material som hittills har an- 
setts vara inert mot reaktion med aluminiumoxid . 

Enligt uppfinningen ar det ocksa mojligt att utfora en kolvate- 
konvertering i narvaro av en katalysator framstalld eller regenererad 
in situ under icke-korrosiva betingelser i en kolvate-konverteringsreak- 
tor . 

Generellt avser uppfinningen ett satt att konvertera kolvaten^ 
varvid ett kolvate bringas i kontakt med vate vid en temperatur av fran 
93 till 538°C i narvaro av en katalysator och kannetecknas av, att ka- 
talysatorn innehaller en hydreringskomponent, aluminiumoxid och mellan 
0,5 och 15,0 vikt-% fluor, och framstalles genom att en aluminiumoxid 
med associerad hydreringskomponent vald fran metal lerna i grupp VIB, 
VIIB och VIII i det periodiska systemet, deras foreningar och blandnin- 
gar av dem bringas i kontakt med en kombination av (1) vate eller kol- 
monoxid och (2) svavelhexaf luorid, sulf urylf luorid eller tionylf luorid 
vid en temperatur pa ca 9 3 till 64 9°C. 

Enligt uppfinningen kan katalytiskt aktiva f luoridkatalysafcorer 
framstallas med anvandning av svavelhexaf luorid, sulf urylf luorid eller 
tionylf luorid, foreningar som hittills har betraktats som kemiskt iner- 
ta. Det har visat sig att dessa f6reningar blir kemiskt reaktiva i nar- 
varo av en hydreringskomponent be^-staende av metaller och foreningar 
fran grupperna VTB r VIIB och VTII samt va'te eller kolmonoxid, sa att 
en aluminiumoxid-komposit kan aktiveras och forses med ett kemiskt bun- 
det fluorinnehall pa fran omkring 0 f 5 till 15,0, f oretradesvis 0,5 till 
6,0 viktprocent, raknat pa katalysatoms vikt. Katalytisk aktivering 
under de hSri beskrivna betingelserna Sr overraskande, sarskilt som kol- 
monoxid lSnge har betraktats som ett starkt katalysatorgif t mot grupp 
VHI-metallkatalysatorer och s&rskilt for platinakatalysatorer . 

Som n&mnts ovan , har aluminiumoxiden associerad som en komponent 
i kompositen ett element valt fran metallerna i grupperna VIB, VIIB och 
VIII i det periodiska systemet r exempelvis krom, molybden, volfram, 
rhenium, kobolt , nickel , platina, palladium, rutenium och rodium. Kom- 
binationer av metaller ifragakommer ocksa sasom platina-rhenium, 
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nickel- volf ram och kobolt- aolybden. Elementet kan finnas narvarande 
pa katalysatorn sora me tall eller som nagon forenlng sasom oxid, sulfid 
eller salt, t.ex. sulfat. Foretradesvi s anvandes ett element med hyd- 
reringsaktivitet , sasom metallerna i grupp VIII och sarskilt fbredra- 
ges platina och palladium. Generellt kan katalysatorn inneoalla ett 
element fran grupperna VIB, VIIE eller VIII i mangder pa fran 0,01 till 
30 viktprocent raknat som vikt me tall. Nar grupp VIII- element , sasom 
platina, palladium, rodium och rutenium anvandes som komposi tkomponen- 
ter, anvandes foretradesvi s mangder pi 0,1 till 2,0 viktprocent. Kom- 
binationer av metaller sasom nickel och volfram anvandes i stbrre mang- 
der som exempelvis 20 till 30 viktprocent. 

Aluminiumoxid er i olika former kan anvandas enligt uppfinningen 
och foretradesvi s sad ana alurainiumoxider som har utbytbara hydroxyl- 
grupper i sin yta och ytstorlekar pa 50 till 800 m^/g matt enligt BST- 
metoden. Inbegripet i definitionen pa aluminiumoxid enligt uppfinning- 
en avses exempelvis 77- aluminiumoxid , Y~ a ^- um ^ n i uniox i^ > kiseldioxid- sta- 
biliserad aluminiumoxid, dvs. aluminiumoxid er innehallande approxima- 
tivt 5 viktprocent Si0 2 , toriumoxid - aluminiumoxid , zirkoniumoxid-alu- 
miniumoxid , ti tanoxid- aluminiumoxid och kromoxid - aluminiumoxid . Aven- 
ledes ifragakommer ki s eld ioxid- aluminiumoxid er med ytor pa 100 till 

600 m /g och aluminiumsilikater med ytor pa 600 till 800 m /g. Fore- 

p 

tradesvis anvandes aluminiumoxid er med ytor pa 50 till *f00 m /g och 
speciellt rr och Y- a l umin iumoxid . Lampliga kompositer som ifrigakom- 
mer for kontakt med fluoreringssystemet enligt uppfinningen innefattar 
kommersiellt tillgangliga material sasom platina-aluminiumoxid- och 
platina-rhenium-aluminiumoxid-reformeringskatalysatorer , krom-alumi- 
niumoxid-dehydreringskatalysatorer och nickel- volf ram- aluminiumoxid - 
och nickel- volf rain- kiseld ioxid -aluminiumoxid- iiydrering skat aly sat orer . 
Komposi terna frarastalles genom inom tekniken valkanda metoder. Exem- 
pelvis kan en metall sasom platina paforas komposi ten genom impregne- 
ring av aktiv aluminiumoxid med en vattenlb sning av klorplatinasyra 
och etylendiamin atfbljt av torkning och kalcinering vid ca 566°C i 2 
timmar, varigenom fas en platinerad aluminiumoxid -komposi t . Nar palla- 
dium anvandes, kan det pa liknande satt tillfbras genom att astadkomma 
ett palladium- tetraminkomplex genom upplbsning av palladiumklorid i 
klorvatesyra, utspadning med vatten och koncentrerad ammoniak atfbljt 
av upphettning vid 60°C under omroring i ca 30 minuter, tills den 
fbrst bildade fallningen upplbsts. Den resulterande Ibsningen kyles 
och tillsattes till aluminiumoxid en, och efter intira blandning torkas 
denna vid ca J lU-9°C och kalcineras sedan vid temperaturer pa till 
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6h9°C under minst 2 timmar. Nickeloxid pa aluminiumoxid kan astadkom- 
mas genom tillsattning av en vattenlosning av nickelnitrat till alumi- 
niumoxid vid temperaturer pa 27 till 93°C och kalcinering av den tor- 
kade kompositen vid *+27°C. Pa liknande satt astadkommes grupp VIB och 
VI IB- element pa kompositen genom impregnering rued losliga Salter av 
dessa me taller, atfoljt av kalcinering vid 3**6 till 6*f9°C i flera tim- 
mar . 

Fluorering enligt uppfinningen okar surheten pi den behandlade 
kompositen oca beframjar darigenora katalysatorns aktivitet och fbrbatt- 
rade selektivitet . Vidare gbr fluoreringen att katalysatorn blir ak- 
tiv vid lagre temperaturer, dar ofluorerad koraposit skulle ha varit in- 
aktiv. 

Molfbrhallandet vate eller kolmonoxid till f luoridforening under 

kontaktsteget kan variera fran 0,1 till 100 mol vate eller kolmonoxid 

per mol f luoridforening och ar foretradesvis inom omradet 1 till 10 

mol kolmonoxid per mol f luoridforening och 2 till 10 mol vate per mol 

f luoridforening. Molforhallanden kolmonoxid eller vate mindre an 0,1:1 

ar icke bnskvarda, emedan de ger ett ineffektivt utnyttjande av fluor- 

fbreningen och forhallanden over 100:1 ar onodiga, da de avsevart 

overs tiger de optimala kraven pi vate eller kolmonoxid f or brukning . Den 

aktiverande kombinationen av vate eller kolmonoxid och fluorfbrening 

kan tillfbras till kompositen var for sig eller som en blandad gas- 

strbm och de gasformiga aktiyeringskomponenterna far stromma genom och 
bver kompositen, Beroende pa den anvanda aktiveringstemperajuren och 
viktprocenten fluor som skall tillfbras till kompositen, anvandes kon- 

takttider fran 0,5 till 2h timmar. Med hansyn till den icke korrosiva 
naturen pa f luorfbreningen, kan katalysatorn f ramstallas in situ i en 
kolvate-konverteringsreaktor genom att leda en sfcrbm av vate eller kol- 
monoxid och f luorfbreningen direkt till den behallare som innehiller 
kompositen. Utstrbmningen fran reaktorn under aktiveringen innehaller 
svavelv^te, vatten och oreagerade komponenter och aktiveringen kan 
anses helt fullstandig nar icke nagot ytterligare svavelvate kan upp- 
tackas i utstrbmningen. Generellt indikerar upphbrandet av svavelva- 
tet ett fluorinnehall pa omkring V viktprocent. Fluoreringen kan 
emellertid avslutas innan svavelvateutvecklingen upphbr for att ge 
fluorinnehall sa laga som 0,5 viktprocent eller ocksa kan fluoreringen 
fortsatta fbrbi derma punkt till att ge en katalysator med ett fluor- 
innehall av upp till minst 15,0 viktprocent, och foretradesvis upp 
till 6,0 viktprocent. 
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Som namnts ovan bringas kompositen i kontakt med en kombination 
av vate eller kolmonoxid och svavelhexaf luorid , sulfurylfluorid eller 
tionylfluorid. I franvaro av de ovannamnda elementen fran grupp VIB, 
VUB och VIII som komponenter i kompositen ar f luorfbreningen kemiskt 
inaktiv. sarskilt vid temperaturer pa *f82°C och darunder, och alumi- 
niumoxiden forses endast med adsorberad f luorforening i stallet for 
med kemiskt bunden fluor. Enbart adsorption av fbreningen pa komposi- 
ten astadkommer eller beframjar icke aktiviteten och fbrbattrar ej hel- 
ler selektiviteten. Helt ovantat meager emellertid kompositer av alu- 
miniumoxid associerade med en metall fran grupp ¥13, VIIB eller VIII 
enligt ovan i kontakt med en kombination av vate eller kolmonoxid och 
f luorforening pa nagbt hittills outrett satt reaction mellan den hit- 
tills som inert ansedda f luorforening en och kompositen, sa att kemiskt 
bunden fluor infbres i kompositen och darigenom astadkommer kataly- 
tiskt aktivt material. Kontakten enligt ovan sker vid temperaturer pa 
minst 93 och upp till 6*f9°C. Fbretradesvi s gores den fbrsta kontakten 
mellan komposit, vate eller kolmonoxid och f luorforening vid tempera- 
turer pa minst 232°C, varigenom snabb fluorering av kompositen initie- 
ras. Sedan ett f luorinnehill pi ca 0,5 viktprocent uppnatts kan ef- 
terfbljande kontakttemperaturer hillas sk laga som 93°C Vid de lagre 
temp era turerna ar emellertid reaktionen langsam och resulterar i ett 
ineffektivt utnyttjande av f luorfbreningen. Begynnelse- eller efter- 
fbljande kontakttemperaturer under 93°C ar i allmanhet otillrackliga 
for att astadkomma tillrackliga reaktionshastigheter eller starkt ak- 
tiva katalysatorer anvandbara for kommersiella andamal, genom att de 
resulterar i fluormangder pa mindre an 0,5 viktprocent. Vid ett spe- 
ciellt foredraget utf brand e sker all kontakt vid temperaturer mellan 

ca 31 6 och *+82°C . 

Sasom angivits hari innefattar uppfinningen bade en fbrsta akti- 
vering och efterfbl jande regenerering av de fluorerade katalysatorerna 
Det skall papekas att under kolvatekonverteringen kan de anvanda in- 
matningarna i vissa fall innehalla material sasom bundet kvave i mang- 
der over stigande 30 ppm eller sad ana andra material som svavel eller 
kolavsattningar, som under driften deaktiverar katalysatorn. Dessa 
deaktiverande material avlagsnas fran katalysatorn genom en vateav- 
dragning eller en kontrollerad oxidation. Katalysatorytan ar sedan 
fri for en regenerering sprocedur genom kontakt med kombinationen av 
vate eller kolmonoxid och f luorforening pa ovan beskrivet satt. 

Den enligt uppfinningen framstallda katalysatorn kan framstal- 
las som pellets, granuler, parlor eller pulver for att mbjiig'gbra dess 
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anvandning i fasta baddar, rorliga baddar eller fluidiserade fasta 
baddar pa inoro tekniken valkant satt. Under katalysatorakti veringen 
eller regenereringen bestir utstrbmningen fran kolvate-konverterings- 
reaktorn till stor del av svavelvate, vatten, svaveldioxid , vate eller 
kolmonoxid samt okonverterad svavelhexaf luorid . Alia okonver terade 
finer for eningar och bverskott pa vate och kolmonoxid kan iteroirkule- 
ras . 

Den enligt uppfinningen framstallda katalysatorn ar starkt aktiv 
vid kolvatekonverteringar vid relativt laga tempera turer pa ca 93 till 
538°C, och har fatt anvandning vid ett stort antal olika konverte- 
ringsprocesser sasom hydrokrackning, selektiv hydrokrackning, hydro- 
isomerisering, disproportionering , alkylering, polymerisering , refor- 
mering och hydrering. Generellt innehaller kolvateinmatnlngarna mindre 
an 30 ppm kvave och konvertaras i narvaro av katalysatorn vid de ovan 
angivna temperaturerna. 

Katalysatorer framstallda enligt uppfinningen ar utomordentligt 
lampliga for att konvertera ett brett omra.de av kolvatematerial . Exem- 
pelvis ar fluorerade, platinerade aluminiumoxider starkt aktiva vid 
hydrokrackning och hydroi somerisering av sadana material som vaxer, 
vaxoljor och mellandestillatol jor vid temperaturer pa 288 till U-27°C, 
bvertryck pa 21 till 52,5 Kp/cm 2 , vatskerumshastigheter pa 1 till 20 
och i narvaro av vate. Generellt kraver katalysatorer innehallande 
lagre fluormangder hogr« konverteringstemperaturer for motsvarande 
reaktionshastigheter. Selektiviteten for isomerisering av normala 
C^-ltill C^-paraffiner forbattras vid de lagre temperaturerna. Aroma- 
ter kan hydreras och smor jol j ef raktioner kan modifieras till att fbr- 
battra viskosi tetsindex och hallpunkt. 
Exemnel 1 

121 g av en kommersiell, 0,^-7 viktprocent platina pa v- aluminium- 
oxid behandlades vid i f27°C med \k g sulfurylf luorid tillsatt som en 
gasstrdm med en hastighet av 1 liter per timme under en tid av 3 tim- 
mar. Analys av den fluorerade utloppsstrbmmen visade icke nagot sva- 
velvate. Vid analys av kompositen visade den sig innehalla 1,7*+- vikt- 
procent absorberad fluor och 1,82 viktprocent svavel. Ingen kemiskt 
bund en fluor upptacktes. 
Exempel 2 

1*+3 g Y-aluminiumoxid bringades i kontakt med en strbm av sulfu- 
rylfluorid och vate tillfbrda med hastighe terna 1,5 1/ timme och 30 
1/timme respektive vid en temperatur pa ca 316 till 510°C. Analys av 
utloppsstrbmmen visade icke nagot svavelvate. Analys av y~ a.i*umi nium- 
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oxiden visade, att den inneholl 3A viktprocent absorberad fluor och 
2 viktprocent svavel. Ingen kemiskt bund en 
Exempel 3 

120 g av 0,^9 viktprocent platina pa 77-alurainiumoxid placerades 

1 ett horisontellt ugnsror och kalcinerades vid h27° under en tid av 

2 timmar. Sulfurylf luorid och vate tillfordes med has tigheterna 1 
liter och 5 liter per timme resp. under en tid av 3 timmar vid en tem- 
peratur pa h 27°C . 

Analys av gasutstromningen v.isade icke nagot innehall av svavel- 
vate. Vid analys av katalysatorn visade sig denna innehalla 0,8 vikt- 
procent kemiskt bunden fluor och 0,25 viktprocent svavel. 
Exempel U- 

126 g av 0,3 viktprocent palladium pa Tpaluminiumoxid upphetta- 
des vid k-27°C i vateatmosfar strommande med en hastighet av 30 liter 
per timme i 15 minuter. Vate och sulfurylf luorid tillfordes med has- 
tigheterna 1 till 2 och 30 liter per timme resp. under en tid av 2 
timmar och en temperatur pa i f27°C. Analys av gasutstromningen visade 
ett innehall av svavelvate. Vid analys av katalysatorn visade den sig 
innehalla 1,73 viktprocent kemiskt bunden fluor och 0,1 viktprocent 
svavel. 
Exempel 5 

Pi liknande satt som i exempel h bringades 0,^9 viktprocent pla- 
tina pa rr aluminiumoxid i kontakt med vate och sulfurylf luorid , som 
tillfordes med hastigheterna 1 till 2 liter och 30 liter per timme 
resp. under en tid av 2 timmar och en temperatur pa lf27°C. Vid analys 
visade sig katalysatorn innehalla 2,8 viktprocent kemiskt bunden fluor 
Exempel 6 

Katalysatorerna enligt exemplena 3? och 5 undersoktes pa sin 
katalytiska aktivitet genom att kontakta 100 ml av vardera katalysa- 
torn med en inmatning bestaende av en blandning av till C^-norma- 
la paraf finer. Konverteringsbetingelserna innefattade ett vatgastryck 

a 2 ~. - 

pa 35 Kp/cm , en va tgasstromningshastighet pa 85 dnrYtimme, en vatske- 
rumshastighet per timme av 1,0 och en konverteringstemperatur pa 288°C 
I tabell I ar resultaten sammanstallda och procentuella konverteringen 
innef attar krackade och isomeriserade produkter. 

Tabell I 

Katalysator, _ o r Procentuell 

exempel nr lemperarur, l konvertering 

3 288 18,0 

h 288 1^,7-J 

5 288 26,3 
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Enligt ovanstidnde data har katalysatorerna signifikant aktivite 
under konverteringsbetingelser med lag temperatur. Da f iuorinnehillet 
i katalysatorn okas, dvs. upp till 15,0 viktprocent, fas markanta ok- 
ningar av den katalytiska aktiviteten. 
Exempel 7 

380 ml y- aluminiumoxid kalcinerades vid *f27°C i en strom av torr 
kvavgas. Efter kalclneringen sanktes temperaturen till 3^ 6°C och 25 
liter svavelhexafluorid per timme och 190 liter vatgas per timme till- 
fdrdes till badden av y- aluminiumoxid . Analys av utloppsstrbmmen visa 
de icke nagot svavelvate. Efter okning av temperaturen till *+27°C for 
blev utloppsstrbmmen fri fran sparbart svavelvate, och visade darige- 
nom, att y- aluminiumoxid ensamt icke reagarar med f luorf breningen vid 
dessa temper a turer . 
Bxempel 8 

kOO ml kommersiell, 0,M-7 viktprocent platina pa rr- aluniiniumoxid 
kalcinerades i en vatgasstrbm pa 53 liter per timme vid 316°C. Svavel 
hexafluorid tillfordes darefter i gasstrbmmen, sa att resp. strbmnings 
hastigheter for vatgas och svavelhexafluorid blev 53 liter per timme 
och 12 liter per timme, Efter 2 timmar vid 316°C avbrots kontakten 
mellan den platinerade aluminiumoxiden och svavelhexaf luoriden och 
v^gastillfbrseln fortsattes i 30 minuter, Vid analys visade ■ sig 
det katalytiskt aktiva materialet innehilla 3,6*f viktprocent fluor och 
0,12 viktprocent svavel. 
Exempel 9 

I 1 75 nil koncentrerad ammoniumhydroxid och 1 75 dlL vatten upplbs- 
tes 3,75 g palladiumklorid. Lbsningen blandades med 3*+9 g kommersiell 
krackningskatalysator bestaende av ca 22 viktprocent kristallin alumi- 
niumsilikat zeolit Y i vateform i blandning med kiseldixod och alumi- 
niumoxid med viktfbrhallandet 77:23- Efter torkning vid lM-9°C tablet- 
terades den resulterande palladium-aluininiumoxid kompositen till 3?97 
mm pellets. 

125 ml av ovannamnda, 0,75 viktprocent palladium- aluminiumoxid - 
komposit torkades i en luftstrbm vid U-27°C i 3 timmar. Vatgas fick 
passera genom kompositen vid en tempera tur pi 3t6°V i en mangd pa 35 
liter/h i en timme. Darefter bringades 120 liter vate per timme och 
35 liter svavelhexafluorid per timme i kontakt med kompositen i 2 tim- 
mar vid 316°C. Vid analys visade den slutgiltiga katalysatorn ett 
fluorinnehall pa 2,79 viktprocent och 0,1 5 viktprocent svavel. 

Den fluorerade katalysatorns aktivitet jamfbrdes med ofluorerad 
komposit for hydrokrackning av ljusa cykelgasol jor till en £PI-densi- 
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tet pa 52,0 med anvandning- av konverteringsbetingelserna 10,5 Kp/cm , 
1335 nr* H 2 /m^ satsning och vat skerumshas tigheten h. Den erforderliga 
aktiviteten erhblls vid 325°C med fluorerad katalysator, med an tempe- 
raturen miste okas till 371 °C for att fa samma aktivitet med ofluore- 
rad komposit. 
Exempel 10 

3kO ml kommersiell, 0,*f7 viktprocent platina pa rr aluminlumoxid 
kalcinerades vid ^27°C i 3 timmar och kvavgasatmosfar . 252 g av den 
kalcinerade, platinerade rr aluminlumoxid en kyldes till 316°C och vat- 
gas leddes genom kompositen i en timme med en hastighet av 70 liter 
per timme, Svavelhexaf luorid tillfordes samman med vatgas till kom- 
positen i en mangd av 50 liter per timme samt 70 liter vatgas per tim- 
me i 2 timmar vid 316°C. Darefter fortsattes vatgastillf drseln i en 
halv timme och vid analys visade sig katalysatorn innehalla 1,5 vikt- 
procent fluor och 0,1*f viktprocent svavel. Totalt 255 g katalysator 
erholls. 

Katalysatorn provades for vax-hydroisomerisering for att sanka 
hallpunkt en pa en oljevax med API-densiteten 38,9 och en hallpunkt pi 
-17 under konverteringsbetingelserna 371°C, 35 Kp/cm 2 , 767 m^ H 2 /m^ 
satsning och en vatskerumshastighet pi ol jevaxstromningen av 1,96. 
Den konverterade produkten visade forbattrad kvalitet och hade en 
hallpunkt pa -21 och en API-densitet pa *+1,0. 
Exemp el 1 1 

130 ml kommersiell, kalcinerad, 0,^-7 % platina pi T?-aluminium- 
oxid bringades i kontakt med svavelhexaf luorid , som strommade genom 
kompositbadden vid 371 °C och en hastighet av \0 liter per timme under 
en halv timme, Vatgas tillfordes darefter med hastigheten hO liter 
per timme samman med f luorfdreningen vid 371 °C. Efter 2 timmar fick 
katalysatorn svalna i en vatgasstrom. Analys visade, att katalysatorn 
innehbll 5,58 viktprocent fluor och mindre an 0,1 viktprocent .svavel. 

Katalysatorn anvandes for isomerisering av normal hexan vid tem- 
pera turer pi 20^f till 371 °C. Reaktorbetingelserna var 21 Kp/cm 2 for 
vatgas strommande med 57 liter per timme och en flytande satsning av 
hexan med 100 ml per timme. Analys visade att vid en typist tempera- 
tur pi 316°C hade normal hexan konverterats till 90,1 % isomer med 
62,1 % som 3-metylpentan, 12,2 % som 2-metylpentan och 2 , 3 -dime tyl pen- 
tan samt 16,0 % 2, 2-dimetylpentan. 
Exempel 12 

106 g kalcinerad platina pi T7-aluminiumoxid liksom i exempel 11 
bringades i kontakt med svavelhexaf luorid ledd genom kompositen i 
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en timme med en mangd pi 10 liter per timme via en temperatur pa 4-27 
Kompositen bringades darefter i kontakt med en blandad strom av svave 
hexafluorid och vatgas tillfbrda med resp. 10 liter per timme och hO 
liter per timme vid en temperatur pa 4-27°C i 2 timrnar. Under kylning 
fortsattes vatgastillforsein i 3 timrnar och 109 g katalysator utvanns 
som vid analys visade sig innehilla 7,5 viktprocent fluor och 0 ,04- 
viktprocent svavel. 

100 g katalysator anvandes for n-hexan-isomerisering vid 34-3 0, 
21 Kp/cm 2 , vatgasstrom med 57 liter per timme och hexan-vatske rums has 
tighet pa 1,0. En sammanlagd konvertering av n-hexan till en isomer 
form pa 71,2 % erholls, med 24-,0 % konvertering till 3-metylpentan, 
12,4- % 2,2-dimetylbutan och 34-, 8 % av en blandning av 2-metylpentan 
och 2,3-o , imetylbutan. 
Exemuel 1^ 

216 g av en kommersiell, 0,6 viktprocent platina pa rr aluminium- 
oxid-reformeringskatalysator kalcinerades vid 4-27°C i en timme. Unde: 
bibehallande av temperaturen vid 4-27°C tillfdrdes och leddes genom 
katalysatorbadden en gasstrbm av svavelhexaf luorid i en mangd av 8 
liter per timme samman med 32 liter kolmonoxid per timme. Svavelvate 
kunde pavisas analytiskt i utloppsstrommen. Efter 3 timrnar utvanns 
216 g katalysator som inneholl 0,29 viktprocent svavel och 5,1 6 vikt- 
procent kemiskt bund en fluor. 

Aktiviteten pa denna katalysator bestamdes genom att kontakta 
84- g katalysator med normal paraf f insatsning i C^q till C 1 ^-omradet 
med en vatskerums has tighet pa 1,0, en temperatur pi 288°C och ett 
tryck pa 35 Kp/cm 2 i vatgas strommande med 85 liter per timme. Pro- 
duktanalys efter h8 timmars drift visade, att 11,1 % krackats till 
produkter lagre an C^q, och att 32,4- % isomeriserats. 
Exemnel l4- 

150 ml av en sulfiderad, 0,5 viktprocent platina pa aluminium- 
oxid, kommersiell katalysator kalcinerades i kvavgas vid. 316°C. Tem- 
peraturen sanktes till 288°C och kolmonoxid leddes genom katalysator- 
badden med en mangd pa 32 liter per timme samman med 8 liter svavel- 
hexafluorid per timme under 1 timme. Analys av utloppsstrommen visade 
svavelvate. Behandlingen fortsattes i en timme vid 316 C. Vid analys 
visade det katalytiskt aktiva materialet sig innehilla 0,36 viktpro- 
cent svavel och 1,8 viktprocent kemiskt bunden fluor. 
Exenroel 1 5 

4O0 g kommersiell, 0,4-7 viktprocent platina pi aluminiuraoxid 
blandades med 54- g f luorvatesyra (analys 4-9,1) lost i 500 ml -aestille- 
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rat vatten under 6 timmar. Katalysatorn utvanns darefter och kalcine- 
rades vid 538°C i 3 timmar i en luftstrbm pa 113 liter per timme. Ana- 
lys visade att katalysatorn inneholl 5,7 viktprocent fluor. 
Exempel 16 

Katalysatorerna enligt exemplena 13 och 15 under soktes pa krack- 
nings- och i someriseringsaktivitet med C 1Q till C^u normala paraf finer . 
Kolvatekonvertering gjordes vid en temperatur pa 288°C, 35 Kp/cm 
overtryck vate med en stromningshastighet av 85 liter per timme och en 
vatskerumshastighet pa 1,0. 82 g av varje katalysator anvandes. Pro- 
duktanalys pa prover tagna mellan 6 och 12 timmar pa utstrbmningen 
visade, att 21,3 % ^Lnmatningen krackats till produkter lagre an C lQ och 
att 29,8 % isomeriserats med katalysatorn enligt exempel 13, varemot 
72,8 % krackats till produkter lagre an C 1Q och 20,1 % isomeriserats 
med katalysatorn enligt exempel 1?. Ur ovanstaende data framgar, att 
katalysatorer framstallda enligt uppfinningen har hbgre selektivitet 
mot isomerisering an katalyser framstallda sasoro i exempel 15- 
Exempel 17 

150 ml av en kommer siell, 0,^-7 viktprocent platina pa rr aluminium- 
oxid katalysator kalcinerades vid *+27°C i 2 timmar i inert atmosfar. 
Temperaturen sanktes till 371 °C och sulfuryl fluor id inleddes samman 
med kolmonoxid till kompositen med en hastighet av h liter sulfuryl- 
fluorid per timme och 16 liter koldioxid per timme under *f timmar. 
Fluorinnehallet i katalysatorn blev ca 3 viktprocent. 
Exempel 18 

150 ml kommersiell, 0,^7 viktprocent platina pa. 77- aluminiumoxid 
katalysator kalcinerades vid h27°C i 2 timmar i vateatnLosf*ar strommande 
med 10 liter per timme, Efter sa*nkning av temperaturen till 371 C 
tillfbrdes tionylf luorid och kolmonoxid till kompositen med resp. h 
liter per timme och 16 liter per timme under h timmar. Fluorinnehal- 
let i katalysatorn blev ca 3 viktprocent. 

Av ovanstaende framgar, att processen enligt uppfinningen ar 
mycket vardefull for f ramstallning av katalysatorer for konvertering 
av kolvaten. Katalysatorn enligt uppfinningen ar sarskiit vardefull 
for isomerisering av isomeriserbara kolvaten, speciellt paraffinkol- 
vaten i C^fciC^-ororadet . Katalysatorn kan aven anvandas vid alkyie- 
ringsprocesBer utan andring av hanteringen for att ackommodera den 
framstallda katalysatorn. Det framgar att fbrfarandet kan tillampas 
in situ, dvs. i sjalva kolvafce-konverteringsreaktorn , och kraver icke 
uttagning av katalysatorn ur behallaren for bverfbring till kolvate- 
-konverteringsreaktorn med de medfbljande problemen da katalysatorn 



utsattes for fukt. Det skall vidare noteras, att forfarandet kan an- 
vandas for att regenerera en forbrukad katalysator genom att derma 
forst upphettas for avkarboni sering och sedan behandlas enligt uppfin 
ningen. 

Katalysatorn enligt uppf inningen kan aven anvandas for isomer!- 
cor-incr- 2 V andra kolvaten an de har SDecifikt namnda naf ten- och pa- 
raf finkolvatena, och forfarandet kan aven anvandas vid andra kolvate- 
-konverteringsprocesser • 
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Patentkrav 

1. Satt att konvertera kolvaten varvid ett kolvate bringas d. 
kontakt raed vate vid en temperatur av fra.n 93 till 538° C i narvaro 
av en katalysator, kannetecknad av, alt kataly :::itorn 
innehaller en hydreringskomponent , aluminiumoxid och meilari 0,5 och 
15,0 vikt-5? fluor, och f ramstalles genom att en aluminiumoxid raed 
associerad hydreringskomponent vald fran metallerna i grupp VIB, 
VIIB och VIII i det periodiska systeraet, deras foreningar och bland- 
ningar av dem bringas i kontakt med en kombination av (1) vate eller 
kolmonoxid och (2) svavelhexaf luorid, sulf urylf luor id eller tionyl- 
fluorid vid en temperatur pa ca 93 till 6^9 C. 

2. Satt enligt krav 1, kannetecknat av att hydre- 
ringskomponent en forefinnes i katalysatorn i en mangd av 0,01 till 
30,0 viktprocent raknat scm vikt met all. 

3. Satt enligt krav 1 eller 2, kannetecknat av att 
hydreringskomponenten ar platina, palladium, rutenium, rodiura, nickel 
rhenium, kobolt, molybden, krom, volfrara eller foreningar och bland- 
ningar darav. 

V. Satt enligt nagot av foregaende krav, kanneteckna 
av att hydreringskomponenten utgores av platina, palladium, rodium, 
rutenium eller foreningar eller blandningar darav, och forefinnes i 
katalysatorn i en mangd av 0,1 till 2,0 viktprocent. 

5. Satt enligt nagot av foregaende krav, kanneteckna 
av att molforhaLlandet raellan kolmonoxid och f luorf brening ar fran 

0,1:1 till 100: U 

6. Satt enligt nagot av krav 1 - kannetecknat av 
att raolforhallandet vate till f luorf orening ar fran 0,1:1 till 100:1. 

7. Satt enligt na.got av foregaende krav, kanneteck- 
nat av att aluminiumoxiden ar rj -aluminiumoxid , y -al uminiumoxid , 
ett aluminiums ilikat eller kis eld ioxid -aluminiumoxid. 

8. Satt enligt na.got av foregaende krav, kanneteck- 
nat av att ett vax, ett oljevax eller en mellandestilatol ja hydro- 
krackas eller hydroisomeriseras vid en temperatur av 288 till k-27 C, 
att tryck av 21 till 52,5 kp/cm 2 och en vat skerumsha signet per timme 
av 1 till 20. 
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